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DEUTSCHE NORM

Bestimmung der gebundenen Asche

von Caseinen
Referenzverfahren

DIN
10 451

Determination of ,,fixed ash”” of caseins; reference method

Détermination des ,,cendres fixes” dans les caséines; méthode de référence

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationalen

Norm 1SO 5544 — 1978 siehe Erlduterungen.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Referenzverfahren zur Bestimmung

der gebundenen Asche fest. Das Verfahren ist bei Séure-

caseinen sowie bei Ammoniumcaseinaten und deren

Mischungen mit Labcasein und mit Caseinaten anwendbar.

Anmerkung: Das Verfahren ist auch bei Caseinen unbe-
stimmter Art anwendbar. Fir die Bestimmung
der Asche von Labcasein und Caseinaten (mit
Ausnahme von Ammoniumcaseinaten) siehe
DIN 10452,

2 Begriff

Unter der gebundenen Asche von Caseinen sind die Sub-

stanzen, die nach dem in dieser Norm festgelegten

Verfahren bestimmt und als Massengehalt in % angegeben

werden, zu verstehen.

Anmerkung: Die Bezeichnung ,gebundene Asche’ wird
verwendet, um anzugeben, daB der urspriinglich
organisch gebundene Phosphor in der Asche zu-
riickgehalten wird.

3 Kurzbeschreibung

Die Untersuchungsprobe wird bei (825 £ 25) °C in An-
wesenheit von Magnesiumacetat, um den Phosphor aus
den organischen Verbindungen zu binden, verascht. Der
Riickstand wird gewogen und die Masse des Riickstands
der Magnesiumacetat-Losung von der Gesamtasche ab-
gezogen.

4 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der gebun-
denen Asche von Caseinen (A):

Prifung DIN 10451 — A

5 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das
verwendete Wasser mull destilliert oder mindestens
von entsprechender Reinheit sein.

5.1 Magnesiumacetat-Losung
120 g Magnesiumacetat-4-hydrat, Mg(CH3CO3)7 - 4H50,
werden in Wasser geldst und auf 1 L aufgefiillt.

6 Gerite

Bei der Verwendung von MeBgeradten sind die eichrecht-
lichen Vorschriften zu beachten.

6.1 Analysenwaage
6.2 Pipetten, Nennvolumen 5 ml

6.3 Quarz- oder Platintiegel, 25 bis 50 mm hoch mit
einem Durchmesser von etwa 70 mm

6.4 Wirmeschrank, einstellbar auf (102 + 2)°C, z.B.
Wirmeschrank nach DIN 50011 Teil 1

6.5 Elektrischer Ofen mit Beliiftung, einstellbar auf
(825 + 25) °C

6.6 Wasserbad, einstellbar auf Siedetemperatur
6.7 Exsikkator, mit geeignetem Trocknungsmittel

6.8 Zerkleinerungsgerit, zum Zerkleinern der Labora-
toriumsprobe, falls es nach Abschnitt 8.1.4 erforderlich
ist. Das Zerkleinern soli ohne unnétige Erwérmung und
ohne Feuchtigkeitsverlust oder -aufnahme erfolgen.
Es darf keine Hammermiihle verwendet werden.

6.9 Analysensieb mit Drahtsiebboden, Maschenweite
0,5 mm, Durchmesser etwa 200 mm, mit Auffangbehélt-
nis, z. B. mit Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 2

6.10 Gasbrenner

7 Probenahme
Nach DIN 10327

8 Durchfiihrung

8.1 Vorbereitung der Probe

8.1.1 Die Laboratoriumsprobe wird sorgfiltig durch
wiederholtes Schiitteln und Stirzen des Behaltnisses
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durchgemischt. Falls erforderlich, wirddie Laboratoriums-
probe dazu in ein luftdichtes Behéaltnis mit einem aus-
reichenden Fassungsvermoégen (bergefiihrt, das diese
Vorgehensweise ermaglicht.

8.1.2 Etwa 5049 der sorgfiltig gemischten Laborato-
riumsprobe werden auf das Analysensieb (siehe Ab-
schnitt 6.9) gegeben.

8.1.3 Falls die 50-g-Probe vollstindig oder fast voll-
stdndig das Analysensieb passiert, wird die nach Ab-
schnitt 8.1.1 vorbereitete Probe zur Bestimmung ver-
wendet.

8.1.4 Andernfalls werden 50 g der Probe im Zerkleine-
rungsgerat (siehe Abschnitt 6.8) zerkleinert, bis die Probe
das Analysensieb passiert. Unmittelbar danach wird die
gesiebte Probe in ein ausreichend grofles Behéltnis iiber-
gefiihrt und sorgfaltig durch wiederholtes Schiitteln und
Stiirzen des Behaltnisses durchgemischt.BeimZerkleinern,
Sieben und Mischen ist jede Anderung des Wassergehalts
vom Produkt zu verhindern.

8.1.5 Nach der Vorbereitung der Probe sollte moglichst
schnell mit der Bestimmung begonnen werden. Es sind
zwei Bestimmungen mit derselben vorbereiteten Probe
durchzufiihren.

8.2 Vorbereitung der Tiegel

Jeweils zwei Tiegel werden in den elektrischen Ofen
gestellt und 30 min lang bei (825 + 25) °C erhitzt. Nach
dem Abkiihlen im Exsikkator auf Raumtemperatur
werden die Tiegel auf £ 0,1 mg gewogen.

8.3 Untersuchungsprobe

Es werden direkt oder durch Differenzwagung etwa 3 g
der nach Abschnitt 8.1 vorbereiteten Probe auf * 0,1 mg
in einen der vorbereiteten Tiegel A eingewogen.

8.4 Bestimmung

Zum Befeuchten der gesamten Untersuchungsprobe
werden 5 ml der Magnesiumacetat-Losung mit einer
Pipette in den Tiegel A gegeben. Danach wird der Tiegel
20 min lang stehengelassen.

In den anderen vorbereiteten Tiegel B werden ebenfalls
5ml der Magnesiumacetat-Ldsung mit einer Pipette
pipettiert.

Die Inhalte der beiden Tiegel werden auf einem siedenden
Wasserbad bis zur Trockene eingedampft. Danach werden
die beiden Tiegel 30 min lang bei (102 * 2} °C im Warme-
schrank getrocknet. Tiegel A wird iiber einer kleinen
Flamme bis zum vollstandigen Verkohlen der Probe er-
hitzt. Dabei ist darauf zu achten, dal die Probe nicht
entflammt wird.

Die beiden Tiegel werden in den elektrischen Ofen
gestellt und mindestens 1 h lang bei (825 % 25) °C er-
hitzt, bis die Kohleriickstande im Tiegel A vollstandig
verschwunden sind. Beide Tiegel werden im Exsikkator
auf Raumtemperatur abgekiihit und auf 0,1 mg gewogen.
Die Arbeitsgange des Erhitzens im Ofen, des Abkiihlens
und des Wiegens werden so oft wiederholt, bis der Unter-
schied zwischen zwei aufeinanderfolgenden Wagungen
auf 1 mg konstant ist oder die Masse zunimmt. Die
jeweils niedrigste Masse wird angegeben.
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9 Auswertung

9.1 Berechnung
9.1.1 Die gebundene Asche (w4 ) der Probe, einschliefi-
lich des Phosphors, wird als Massengehalt in % nach
folgender Zahlenwertgleichung berechnet:

{mq —mag) — (m3 —mgy)

wa = - 100 (1)
mo

Hierin bedeuten:

mo Einwaage der Untersuchungsprobe in g

mq Masse des Tiegels A mit Riickstand ing

mo Masse des vorbereiteten Tiegels A ing

m3 Masse des Tiegels B mit Riickstand in g

mg4 Masse des vorbereiteten Tiegels B ing.

Die gebundene Asche wird auf 0,01 % berechnet.

Als Ergebnis wird das arithmetische Mitte! der beiden
Bestimmungen auf 0,1 % angegeben.

9.1.2 Zur Berechnung der gebundenen Asche, bezogen
auf die Trockenmasse der Probe, wird das nach Ab- -
schnitt 9.1.1 ermittelte Ergebnis mit dem Faktor

100

f= 100 — oy (2)

multipliziert. -

Hierin bedeutet:
wy Wassergehalt der Probe, bestimmt nach DIN 10453.

9.1.3 Wenn der Grenzwert fiir die Wiederholbarkeit
(sieche Abschnitt 9.2.1) liberschritten wird, ist die Bestim-
mung zu wiederholen.

9.2 Prazision des Verfahrens
(Siehe Erlauterungen)

9.2.1 Wiederholbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier Bestimmungen, die
nach demselben Verfahren mit identischem Unter-
suchungsmaterial unter denselben Bedingungen (derselbe
Untersucher, dieselben Gerite, dasselbe Labor) unmittel-
bar hintereinander durchgefiihrt werden, ist bei korrekter
Durchfiihrung héchstens 0,1 g der gebundenen Asche je
100 g der Probe zu erwarten.

9.2.2 Vergleichbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier voneinander unab-
hangiger Bestimmungen, die nach demselben Verfahren
mit identischem Untersuchungsmaterial unter verschie-
denen Bedingungen (verschiedene Untersucher, verschie-
dene Geréte, verschiedene Laboratorien) zu verschiedenen
Zeiten durchgefiihrt werden, ist bei korrekter Durch-
filhrung hochstens 0,2 g der gebundenen Asche je 100 g
der Probe zu erwarten.

10 Untersuchungsbericht

Im Untersuchungsbericht sind unter Hinweis auf diese
Norm anzugeben:

a) Art der Probe

b) Art der Probenahme

¢) Gebundene Asche der Probe im Anlieferungszustand
oder bezogen auf die Trockenmasse, angegeben als
Massengehalt in %

d) Untersuchungsdatum.
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